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Verfahren zur Herstellung hellfarbiger 
Fettsaurealkanolamidpolyalkylenglycolether 

Gebiet der Erfindung 

Die Erfindung befindet sich auf dem Gebiet der nichtionischen oberflachenaktiven Verbin- 
dungen und betrifft ein Verfahren zur Herstellung spezieller Verbindungen mit verbesserter 
Farbqualitat und vennindertem Anteil an Nebenprodukten. 

Stand der Technik 

Die Herstellung von Alkoxylierungsprodukten der FettsSurealkanolamide ist seit langem be- 
kannt und wird beispielsweise in dem tJbersichtsartikel von Grofimann [Fette, Seifen, An- 
strichmittel, 74(1), 58 (1972)] ausfuhrlich behandelt. tJblicherweise erfolgt die Umsetzung 
der Alkanolamide, vorzugsweise der Monoalkanolamide, mit Ethylen- oder Propylenoxid in 
Gegenwart alkalischer Katalysatoren, wie beispielsweise tertiaren Aminen [vgL EP 0557462 
Bl, Berol Nobel)]. Von Nachteil ist jedoch, dass die Umsetzungsprodukte in der Regel stark 
verfdrbt sind und mitunter hohe Gehalte an unerwtinschten Nebenprodukten, insbesondere an 
Dioxan enthalten. Beide Faktoren limitieren den Einsatz der Produkte insbesondere flir kos- 
metische Anwendungen, 

Die Axifgabe der vorliegenden Erfindung hat daher darin bestanden, ein verbessertes Verfah- 
ren zur Alkoxylierung von Fettsaurealkanolamiden zur Verfligung zu stellen, das die oben 
geschilderten Nachteile zuverlassig vermeidet Lasbesondere soUten die Produkte aber eine 
hohe Farbqualitat und einen niedrigen Gehalt an unerwunschten Nebenprodukten, speziell an 
Dioxan aufweisen. 
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Beschreibung der Erflndung 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von hellfarbigen FettsSurealka- 
nolamidpolyalkylenglycolethem durch Anlagenmg von Alkylenoxiden an Fettsaurealkanola- 
5 mide in Gegenwart alkalischer Katalysatoren, welches sich dadurch auszeichnet, dass man die 
Alkoxylierung in Gegenwart von Reduktionsmitteln durchflihrt iind die auf diesem Wege er- 
haltenen Reaktionsprodukte anschliefiend einer Wasserdampfbehandlung unter alkalischen 
Bedingungen unterwirft, 

10 tfberraschenderweise wurde gefimden, dass die Kombination einer Alkoxylierung in Gegen- 
wart von Reduktionsmitteln mit einer Wasserdampfiiachbehandlung unter alkalischen Bedin- 
gungen alkoxylierte Fettsaurealkanolamide liefert, die sowohl besonders hellfarbig als auch 
arm an unerwOnschten Nebenprodukten sind. Nicht zu erwarten war insbesondere das Erfor- 
demis einer DSmpfiing bei hohen pH-Werten, da ublicherweise Wasserdampfbehandlungen 

15 von wSssrigen Tensiden im neutralen Bereich durchgeflihrt werden. Im Gegensatz zu dieser 
Erfahrung wurde beobachtet, dass die Dampfung bei pH = 6 bis 7 zu einer signifikanten Farb- 
verschlechterung fiihrt. 

20 Fettsaurealkanolamide 

Die Auswahl der eingesetzten Fettsaurealkanolamide, bei denen es sich um Kondensations- 
produkten von technischen Fettsauren mit Mono- oder Dialkanolaminen handelt, ist an sich 
xmkritisch. Typischer Weise gelangen als Edukte solche Fettsaurealkanolamide zum Einsatz, 
die der Formel (t) folgen, 

R^CO-N-R^ (I) 

30 

in der R^CO fUr einen linearen oder verzweigten, gesattigten oder imgesattigten Acylrest mit 6 
bis 22 Kohlenstoffatomen xmd 0 oder 1 bis 3 Doppelbindungen, R^ fiir eine Hydroxyal- 
kylgruppe mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen und R^ filr Wasserstofif oder R^ steht. Typische Bei- 
spiele sind die Kondensationsprodukte von Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure, Laurin- 
35 saure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, Isostearinsaure, Olsaure, Linolsaure, Lino- 
lensaiire, Petroselinsaure, Elaeosteaiinsaure, 12-Hydroxystearinsaure, Ricinolsaure, Gadolein- 
saure, Arachidonsaure, Behensaure, Erucaasure sowie deren technische Gemische, insbeson- 
dere Kokosfettsaure, Palmkemfettsaiire, Palmfettsaure und Talgfettsaure mit Monoetiianola- 
min, Diethanolamin, Monopropanolamin und Dipropanolamin sowie deren Gemischen. Vor- 
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zugsweise werden Kondensationsprodukte von Kokos- oder Talgfettsauren mit Monoethano- 
lamin eingesetzt. 



5 Alkvlenoxide 

Als Alkylenoxide koramen Ettiylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid oder deren Gemische in 
Frage, wobei die Anlagenmg blockweise oder randomisiert erfolgen kann. Ublicherweise 
werden die Fettsatirealkanolamide und die Alkylenoxide im molaren VerMltnis 1 : 1 bis 1 : 
10 25, vorzugswdse 1 : 2 bis 1 : 10 eingesetzt. 

• Alkalische Katalvsatoren 

15 Als alkalische Katalysatoren eignen sich neben den Alkalihydroxiden und -carbonaten, vor 
allem auch Alkoholate, insbesondere Natriiimmethylat, Natriumethylat oder Kalium- 
tert.butylat, Wie schon eingangs erwahnt, konunen fur diesen Zweck auch tertiSre Amme in 
Frage. Typischerweise betragt die Einsatzmenge der alkalischen Katalysatoren 0,1 bis 5, vor- 
zugsweise 0,5 bis 2 Gew.-% - bezogen auf die Einsatzstoffe. 

20 ' 

Reduktionsmittel 

Als Reduktionsmittel kommen die Stoffe in Frage, die unter dieser Bezeichnung bekannt sind, 
beispielsweise Borhydride, insbesondere Natriumborhydrid, sowie hypophosphorige Saure 
Oder deren Alkalisalze in Betracht. Die Einsatzmenge betragt in der Regel von 0,1 bis 2,5, 
vorzugsweise 0,2 bis I Gew.-% - bezogen auf die Einsatzstoffe. 

30 Alkoxvlierung 

Die Alkoxylierung der Fettsaurealkanolamide kann in an sich bekannter Weise durchgeftihrt 
werden. In der Regel benutzt man Rtihrautoklaven, die durch abwechselndes Ausheizen, Eva- 
kuieren und Stickstoffaufgabe von anhaflenden Wasserspuren sowie LuftsauerstofiF befreit 
35 werden. Die Amide werden zusammen mit dem Katalysator und dem Reduktionsmittel vor- 
gelegt und auf eine Temperatur vorzugsweise von 80 bis 150 °C, bevorzugt von 110 bis 140 
''C aufgeheizt. Das Alkylenoxid wird anschlieBend portionsweise bei einem Druck im Bereich 
von 1 bis 10, vorzugsweise 3 bis 6 bar aufgepresst, wobei es sich empfiehlt, nach Beendigung 
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der Zugabe noch eine ein- bis zweistiindige Nachreaktionszeit anzuschlieUen, wobei das Tem- 
peratumiveau allmahlich gesenkt warden kann. Die Reaktionsprodukte zeigen nach der Alko- 
xylierung typischerweise eiae Gardner-Farbzahl von 3 bis 4, 

5 

Wasserdampfbehandlung 

Nach Abkahlxmg und Entspannung des Ansatzes werden die rohen Reaktionsprodukte einer 
Wasserdampfbehandlung unterworfen, bei der es entscheidend ist, dass zuvor ein alkalischer 
10 pH-Wert, vorzugsweise pH = 9 bis 12 eingestellt wird. Dies geschieht beispielsweise dutch 
Zugabe einer wSssrigen Alkalibase. AnschlieBend wird bei 100 bis 120 °C und unter standi- 
gem Rtihren solange Wasserdampf durch den Ansatz geleitet, bis etwa 10 bis 25 Gew.-% der 
I^^B^ eingesetzten Dampfinenge als Kondensat mMlt. Dies entspricht typisch einer Behandlung 
^^^V tiber einen Zeitraum von ca. 60 min. Danach wird das Alkoxylierungsprodukt getrocknet, das 
15 typischerweise nunmehr eine Gardner-Farbzahl von unter 2 und einen Dioxangehalt von we- 
niger als 1 ppm aufweist 
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Beispiele 



Beispiel 1 

Herstellung von Kokosfettsfiureinonoethanolamid+4EO 



In einem 5-I-RtJhrautoklaven wurden 2929,3 g (entsprechend 11,75 Mol) eines Cg-Ci 



auf die Ausgangsverbindung) einer 30 Gew,-%igen metiianolischen LOsung von Natrimn- 
methylat und 5,0 g einer 50 Gew.-%igen wSssrigen LOsung von Hypophosphorsaure (entspre- 
chend 0,17 Gew.-% bezogen auf die Ausgangsverbindung) vorgelegt. Der Behfilter wurde 30 
min bei 80 °C evakuiert und anschliefiend mit Stickstoff beltiftet AnschlieBend wurde die 
Mischung auf 110 "^C erhitzt und bei einem Druck von bis zu 5 bar portionsweise 2068,0 g 
(entsprechend 47 Mol) Ethylenoxid aufgepresst Die Reaktionszeit betrug 90 min; anschlie- 
fiend wurde 60 min bei 1 10 °C und 30 min bei 80 ^^C nachgerOhrt. Nach dem AbkOhlen und 
entspannen wurde das ethoxylierte Fettsauremonoethanolamid als klare FlUssigkeit (Farbzahl 
nach Gardner 3,5; Hydroxylzahl 168) erhalten. 



Beispiel 1 wurde wiederholt, jedoch auf die Mitverwendung von Hypophosphorsaure ver- 
zichtet. Das resultierende ethoxylierte Fettsauremonoethanolamid zeigte eine Farbzahl nach 
Gardner von 3,9 und eine Hydroxylzahl von 164, 



1000 g des nach Beispiel 1 hergestellten Kokosfettsauremonoethanolamid+4EO wurden mit 
Hilfe von wassriger Natriumhydroxidlosung auf einen pH-Wert von ca. 1 1 eingestellt und in 
einer 5-1-Rflhrapparatur vorgelegt. Bei 120 °C wurde solange unter Riihren Wasserdampf 
durch das Ethoxylat geleitet, bis ~ bezogen auf den Einsatzstoff- 20 Gew.-% Wasser konden- 
siert waren (dauerte 60 Minuten). Anschliefiend wurde das Produkt bei 120 °C und 30 mbar 
getrocknet. Das Endprodukt besafi erne Gardner-Farbzahl von 1,1 und einen Dioxangehalt 
unter 1 ppm. 




Vergleichsbeispiel VI 
Herstellimg von Kokosfettsauremonoethanolamid+4EO 



Beispiel 2 

Dampfung von Kokosfettsauremonoethanolamid+4EO 
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Vergleichsbeispiel V2 
Dampftmg von Kokosfettsauremonoethanolainid+4EO 

1000 g des nach Beispiel 1 hergestellten Kokosfettsauremonoethanolainid+4EO wurden auf 
einen neutralen pH-Wert von 6,5 eingestellt und in einer 5-1-Rtihrapparatur vorgelegt. Bei 120 
"C wurde solange unter Rtihren Wasserdampf durch das Ethoxylat geleitet, bis - bezogen auf 
den Einsatzstofif- 20 Gew.-% Wasser kondensiert waren (dauerte 60 Minuten). AnschlieBend 
wurde das Produkt bei 120 °C und 30 mbar getrocknet. Das Endprodukt besaJJ eine Gardner- 
Farbzahl von 6,5 und einen Dioxangehalt unter 1 ppm. 
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Patentanspruche 



Verfahren zur Herstellung von hellfarbigen Fettsaurealkanolamidpolyalkylenglyco- 
lethem dutch Anlagerung von Alkylenoxiden an Fettsaurealkanolamide in Gegenwart 
alkaUscher Katalysatoren, dadurch gekennzeichnet, dass man die Alkoxylienmg in 
Gegenwart von Reduktionsmitteln durchftihrt und die auf diesem Wege erhaltenen Re- 
aktionsprodukte anscMieBend einer Wasserdampfbehandlung unter alkaUschen Bedin- 
gungen xmterwirft. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man Fettsaurealkanolamide 
der Formel (I) einsetzt. 



r*co-n-r' 



(I) 



in der R^CO fiir einen linearen oder verzweigten, gesSttigten oder ungesattigten Acylrest 
mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und 0 oder 1 bis 3 Doppelbindungen, R^ flir eine 
Hydroxyalkylgnqype mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen und R^ flir Wasserstofl" oder R^ 
steht. 



Verfahren nach den AnsprUchen 1 und/oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man als 
Alkylenoxide Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid oder deren Gemische einsetzt. 

Verfahren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Fettsaurealkanolamide und die Alkylenoxide un molaren Verhaltnis 1 : 1 
bis 1 : 25 einsetzt. 

Verfehren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die alkahschen Katalysatoren in Mengen von 0,1 bis 5 Gew.-% - bezogen auf 
die Emsatzstoffe - einsetzt. 

Verfehren nach mindestens emem der Ansprttche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
dass man als Reduktionsmittel Natriumborhydrid, hypophosphorige S&are oder deien 
Alkalisalze einsetzt. 
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7. Verfahren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Reduktionsmittel in Mengen von 0,1 bis 2,5 Gew.-% - bezogen auf die 
Einsatzstoffe - einsetzt. 

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Alkoxylierung bei Temperaturen im Bereich von 80 bis 150 °C durchftlhrt 

9. Verfahren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Alkoxylierung bei Driicken im Bereich von 1 bis 10 bar durchfUhrt. 

10. Verfahren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Wasserdampfbehandlung bei einem pH-Wert von 9 bis 12 durchfllhrt. 
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Zusammenfassung 



Vorgeschlagen wird ein Verfahren zur Herstellung von hellfarbigen Fettsaurealkanolamidpo- 
lyalkylenglycolethem durch Anlagerung von Alkylenoxiden an Fettsaurealkanolamide in Ge- 
genwart alkalischer Katalysatoren, welches sich dadurch auszeichnet, dass man die Alkoxylie- 
rung in Gegenwart von Reduktionsmitteln durchfuhrt und die auf diesem Wege erhaltenen 
Reaktionsprodukte anschliefiend einer Wasserdampfbehandlimg unter alkalischen Bedingun- 
gen unterwirfl. 
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